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Die Bestimmung und die
Trennung seltener Metalle von anderen Metallen
X. Mitteilung
Uber drei neue gravimetrische Bestimmungen des
Berylliums und darauf beruhende Trennungen
Von
Ludwig Moser und Josef Singer

Aus dem Institut fiir analytische Chemie der Technischen Hochschule in Wien

(Vorgelegt in der Sitzung am 10. November 1927)

Trotzdem das Beryllium, was sein Vorkommen in der Natur
anlangt, sicher nicht zu den besonders seltenen Elementen zu
zdhlen ist und es in jlngster Zeit sogar schon technische Ver-
wendung gefunden hat,® so ist die quantitative Analyse dieses
Metalles, wenn man von den zahlreichen, jedoch meist unzuldng-
lichen Versuchen, seine Trennung von Aluminium zu bewirken,?
absieht, bisher noch wenig erforscht. So haben wir bis jetzt nur
eine einzige Wigungsform, ndmiich jene als Berylliumoxyd BeO,
und es sind die Wege, um zu ihr zu gelangen, wie wir unten
zeigen werden, durchaus nicht einwandfrei. Es ergab sich daher
die Notwendigkeit nach einer neuen Berylliumbestimmung zu
suchen, die nicht nur wegen der stets wachsenden Verwertung der
Leichtmetalle von Nutzen sein koénnte, sondern auch wegen des
vielfach eigenartigen chemischen Verhaltens des Berylliumions von
wissenschaftlichem Interesse ist.

I. Die Darstellung von reinstem Berylliumsulfat.

Als "Ausgangsprodukt diente eine grifiere Menge Berylliumoxyd, das frei
von durch H,S . in saurer Losung fillbaren Metallen war und das neben wenig
Eisen, nur Aluminium, geringe Mengen von Titan und ziemlich viel Kohlensdure
enthielt. Es wurde in reiner HCI geldst, die Losung zur Trockne gebracht und der
Riickstand in Wasser aufgenommen. Je 17 der Lésung wurde nach Zugabe von
20 g NHNOg, 50 g CHy.COONH, und einigen Tropfen CH3COOH in der Siedehitze
mit 20 cm3 einer 10prozentigen Gerbsdurelosung (siehe unten) versetzt, wobei sich
die praktisch unl&slichen Adsorptionsverbindungen von Eisen, Aluminium und
Titan mit Gerbs#dure bilden,3 wihrend das Bé-Ion unter diesen Bedingungen mit
dem Tannin eine 18sliche Komplexverbindung bildet und ins Filtrat geht. Nach
Oxydation der Gerbsiure mit Hy0, wurde das Beryllium in einem vorher ausge-
didmpflen Pyrexbecher mit wisserigem Ammoniak gefillt, das Be(OH), mit warmem

K. Tliig, Zeitschr. f. angew. Ch., 40 (1927), 1160.
L. Moser u. M. Niefiner, IX, Mitt., Monatshefte f. Chemie, 48 (1927), 113.
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HoO sorgfiltig gewaschen, dann mit H,50, his zur Entwicklung von SOg-Dimpfers
erhitzt, wodurch die letzten Reste organischer Substanz und etwa vorhandenen
Nitrate cder Chloride sicher entfernt wurden; der Riickstand war rein weif3.

Der nur mehr wenig Schwefélsdure enthaltende Riickstand wurde in Wasser
aufgenommen und der Gehalt der Losung an BeO derart ermiftelt, daf man eine
gemessene Menge der Fliissigkeit in einer gewogenen Platinschale auf dem Wasser-
had eindampfte, darauf im Luftbad nach und nach bis auf 400° erhitzte und schliei-
lich im elekirischen Ofen bis auf 1100° bis zur Gewichtskonstanz glithte; der Gliih-
riickstand war rein weifl und vollkommen frei von Schwefelsdure, er envies sich
als reinstes BeO. Im Mittel mehrerer Bestimmungen ergab sich in 25 cw® Lésung
ein Gehalt von 0°0545 g BeO.

II. Die Bestimmung als BeO.
1. Durch Féliung mit Ammonizak.

Es ist die é&lteste und auch heute noch fast durchwegs ge-
tibte Bestimmungsmethode, trotzdem sie nicht frei von Fehlern ist
Dabei falit das Be(OH), in stark kolloidaler Form, zeigt daher
grofie Neigung zur Adsorption von Fremdionen und ist Gberdies
im Uberschuf des Fillungsmittels nicht geniigend unldslich. Bleyer
und Boshart! haben diese Methode vor einigen Jahren genauer
untersucht und kommen zur Auifassung, daBl die Fallung des
Berylliums mit wésserigem Ammoniak nur dann vollstindig ist,
wenn man bei Gegenwart von Ammonsalzen in der Kélte
arbeitet; als Waschfliissigkeit wird schwach ammoniakalisches
Wasser, dem etwas Ammonnitrat” beigefiigt wurde, empfohlen. Wir
erhielten bei der Nachpriifung ihrer Angaben durchwegs etwas
zu niedrige Ergebnisse, wie sich aus folgenden Analysenzahlen
ergibt:

Angewendet: BeO 0-0545 g.
Gef.: BeO 0-0542, 0-0041, 0-0539, 0-0542, 0-0541.

Der durchschnittliche Fehler Dbetrdgt — 04 mg oder
— 0-7%/, BeO.

Da die beiden Verfasser ihre Feststellungen nur durch Aus-
fihrung einer Anzahl von Analysen gemacht hatten, so wollten wir
direkte Léslichkeitsbestimmungen von frisch gefilltem Be (OH),
in verschiedenen Ldsungsmitteln unter Beobachtung der tiblichen
VorsichtsmaBregeln (sicheres Erreichen der gesittigten Losung von
zwel Seiten, Temperatur 20-0°, Verwendung von ausgeddmpiten
Flaschen fur das Losungsgut usw.) durchfiihren.

Je 200 cm® der iiberstehenden klaren LOsung wurde in einer gewogenen
Platinschale zuerst im Wasserbad, dann im Luftbad zwischen 800 bis 400° ge-
trocknet und schlieflich geghiht. Bei Gegenwart von NH,Cl wurde der Schalen-
inhalt mit einigen Tropfen H,SO, versetzt, um das gebildete BeCly, das schon bei
500° fliichtig ist,2 in Be, SO, iiberzufiihren.

1 B. Bleyer u. K. Boshart, Zeitschr. f. anal. Ch., 57 (1912), 748,
2 Atkinson, Journ. Chem. Soc., 85 (1908), 60.
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Die Ergebnisse obiger Loslichkeitsbestimmungen sind
in der folgenden Tabelle kurz zusammengefafit.

Lisungsmittel 31111151‘;3_.111131 M(,)I?
© Be O/Liter Be O/Liter
Was8er . vr e it e 2:0 0-8.107%
Iprozentige NH,Cl-Lésung ............ 25 0+1.10™
2 » } » 2-5 0-1.107¢
0 1 prozentiges wisseriges Ammoniak. .. 2-5 0-1.107+
1 prozentiges > > 45 1-8.1074
1 » NH, Cl+-1 prozentiges
wisseriges Ammoniak ........ .. .. 45 1-8.1071
1prozentige NH Cl+-0- 1 prozentiges
wisseriges Ammoniak .......... .. 3-0 1-2.107%

Aus der Tabelle ist zu ersehen, dafl die Gegenwart eines:
auch nur geringen Uberschusses an Ammoniak die Loslichkeit von
Be(OH), wesentlich erhtht und daff auch das gleichzeitige Vor-
handensein von NH,Cl daran nicht viel dndert. Oben wurde be-
zeigt, dafi selbst beim Arbeiten in der Kdlte und bei Vorhanden-
sein eines sehr geringen Uberschusses an Fillungsmittel zu niedrige-
Ergebnisse erhalten werden; dazu kommt noch, dafi das Be(OH),,
als Vollhydrat bei Zimmertemperatur erhalten, noch schwerer filtrier-
und auswaschbar ist, als dann, wenn es bei héherer Temperatur
entstand, bei der es im wasserdrmeren, also dichteren Zustand
austallt.

Man sieht, dafl die Loslichkeit des frisch gefillten Be(OH),
bei 20° verhdltnismafliig gering ist, sie steigt aber rasch an, wenn
OH’-Jon anwesend ist und daran dndert auch der Zusatz von NH,Cl
nichts. Da die Loslichkeit bei Zunahme der Temperatur, wie wir
wissen, ebenfalls zunimmt, so empfehlen Bleyer und Boshart
die Fillung in der Kélte, doch werden selbst dann, wie oben ge-
zeigt wurde, zu niedrige Ergebnisse erhalten, und als weiterer
Nachteil ist noch die schleimige Beschaffenheit des so erhaltenen
Niederschlages anzufiihren, der sich nur unvollkommen auswaschen.
1afit. Da alle diese Fehlerquellen mit der Methode untrennbar ver-
bunden sind, so ist es besser, sie ganz auszuscheiden und nach
einer mehr befriedigenden Umschau zu halten.

2. Durch Hydrolyse mit Ammonnitrit.

Schon frither wurde gezeigt,® dafi man durch richtige Aus-
nitzung der Hydrolyse von Metallionen zu wasserdrmeren, gut
filtrierbaren und dichten Metallhydroxyden gelangen konne, be-
sonders dann, wenn man die Fidllung in der Hitze und aus
sauerer Ldsung vornimmt. Damals wurden passende Halogenat-

1 L. Moser und E.Irdnyi, L Mitt.,, Monatshefte f. Chemie, 43 (1922), 673:
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Halogenidsysteme, die eine geeignete End-[H-'Jerzeugten, mit Vorteil
herangezogen. Im Falle des Beryliums hat Glamann?! die be-
kannte Fillung des Aluminiums nach der Gleichung:

IO/, 45 +6 H =3 H,0+37J,

auf dieses Metall iibertragen. Ohne auf Einzelheiten und Analysen-
ergebnisse einzugehen, sei nur erwdhnt, dafi nach unseren Kr-
fahrungen sich das Gleichgewicht doch nicht vollkommen im ge-
wiinschten Sinne einzustellen scheint, denn wir konnten . trotz
mehrstiindigem Kochen auch bei Zusatz von Na,S,0, immer im
Filtrat eine geringe Menge Beryllium nachweisen, trotzdem vorher
keine Jodabscheidung mehr stattgefunden hatte. Da nun schon
dieses System mit voller Neutralisationswirkung (siehe a. a. O.)
fiir das Beryllium zu keinem vollen Erfolg fithrte, so war die Ver-
wendung anderer Halogenat-Halogenidsysteme {iberhaupt aus-
geschlossen. ‘

Dagegen bot sich durch Ubertragung und Verbesserung der
von E. Schirm? ersonnenen Methode der Féllung des Al+-lons
durch Ammonnitritldsung auf das Beryllium eine Mbglichkeit der
vollstdndigen Féllung dieses Metalles. Die Methode von Schirm
besitzt nach den Angaben des Verfassers den Nachteil, daBl die
Fallung des Al+-lons dann nicht vollstindig ist, wenn viel NH,-
Salze (mehr als 2% ) in der Losung sind, weil es dann zur Bildung
folgenden Gleichgewichtes kommt:

Al(OH),+3 NH,Cl 2 AlCl, +3 NH,0H.

Aber auch dann, wenn obige Ammonsalzmenge nicht {iberschritten
ist, enthdlt das Filtrat manchmal eine geringe Menge Aluminium.
Wir fiihren diese Erscheinung auf die Bildung einer geringen Menge
HNO, (Gleichung 2) zurlick, die sich zufolge Oxydation der in der
Losung durch den Zerfall der salpetrigen Sdure entstehenden Stick-
oxyde bildet, hauptsdchlich dann, wenn diese nicht geniigend rasch
weggekocht werden:

2 HNO, = NO+NO,+H,0 . . . . . . ()
4ANO,+2H,04+0, = 4HNO, . . . . .(2)

Die ersten Versuche, die wir nun zur Fillung des Berylliums
nach dieser Methode ausflihrten, ergaben wohl einen dichten, gut
filtriertbaren Niederschlag von Be(OH),, jedoch fanden wir durch-
schnittlich um etwa 1%/, BeO zu wenig und das wurde auch nicht
besser, als wir bel mdglichst geringer [NH-,] féallten. Da, wie eben
auseinandergesetzt wurde, wahrscheinlich die Bildung einer geringen
Menge HNO, die Ursache der Fehlresultate ist, so tirachteten wir

1 Glafimann, Ber.,, 34 (1006), 3368.
2 E. Schirm, Ch.-Ztg., 33 (1909), 871.



Bestimmung seltener Metalle. 677

ihre Bildung praktisch vollkommen durch moglichst rasche Ent-
fernung der Stickoxyde zu verhindern, was z. B. durch Durch-
leiten von Luft oder eines anderen nur -physikalich wirkenden
Gases erfolgen konnte. Einfacher und noch rascher aber 146t sich
die salpetrige S#dure als Salpetrigsdure-Methylester weg-
schaffen, ein Verfahren, das schon seit ldngerer Zeit zur Entfernung
von HNO, aus einem Gemisch von HNO, und HNO, geiibt wird.?
Inre Esterifizierung erfolgt aufierordentlich l¢icht durch blofie Zugabe
von Methylalkohol, und ‘da der Ester bereits bei — 12° siedet, so
ist er rasch verfliichtigt.” Tatsdchlich gelarlg nun die Erfassung der
Gesamtmenge von Be, und das Filtrat war davon vollkommen frei.

Unter Beriicksichticung obiger Tatsachen kommt man zu
_ gun g
folgender Arbeitsvorschrift:

Die schwach saure Berylliumsalzlosung wird fiir je 0-1 g BeO auf efwa
100 em® verdiinnt und vorsichtig mit Na,COg neutralisiert, die entstandene geringe
Triibung in einigen Tropfen verdiinnter Sdure gelost. Man erhitzt die nun schwach
saure Losung am einfachsten unter Durchleiten von Luft auf ungefihr 70° und
fiigt fiir 0+1 & BeO 50 ¢m? Bprozentiger Ammonitlésung und unter Rilhren 20 em?
Methylalkohol zu. Nach einigen Minuten beginnt die Triibung der L&sung, und die
Abscheidung von Be(OH), in dichter Form ist nach ungefdhr halbstiindigem schwachen
Kochen beendigt. Man fiigt abermals 10 cm? Methylalkohol zu, filtriert nach
10 Minuten und wischt mit heiflem Wasser vollstindig aus, webei das Luftzuleitungs-
rohr als Glasstab beniitzt wird. Nach dem Trocknen des Niederschlages und nach
starkem Glithen wird das BeO (am besten stellt man den Tiegel in ein Wigeglas,
da das gegliihte BeO-Wiasser anziehf) gewogen.

Angewendet BeO: Gefunden -BeO:
00545 0-0545
0- 0345 0+ 0543
01090 0-1088
01635 G- 1632
0°0327 0-0328
0-0218 0-0216

Wie aus den Analysenzahlen zu ersehen ist, stimmen die
gefundenen Werte mit den Sollwerten innerhalb der zuldssigen
Fehlergrenze iiberein. Der Niederschlag féllt in dichter, gut filtrier-
barer Form und ist leicht auswaschbar.

3. Durch Fallung mit Tannin.

Bereits in der IX. Mitteilung? wurde gezeigt, dal man das
Al--Ion bei Gegenwart von Ammonacetat durch Zusatz von Tannin
(Gallusgerbsdure) als unldsliche Adsorptionsverbindung Al(OH),-
Tannin quantitativ abscheiden konne, wihrend Beryllium unter den
Versuchsbedingungen ein 16sliches Komplexion liefert.' Im folgen-
den wird dargetan, dafl man auch das Beryllium in dhnlicher

1 Fischer und Steinbach, Zeitschr. f. anorg. Ch.,, 78 (1912) 84.
2 A a O,
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Weise bestimmen kann, und dafi diese Analysenmethode insofern.
einer Verallgemeinerung fdhig ist, als sie auch fiir andere Metalle
Anwendung figgen kann.

Im Wesen beruht die Methode auf der gegenseitigen Aus-
flockung von zwei Kolloiden, dem positiv geladenen Metallhydroxyd--
Sol und der negativ geladenen Gerbsdure von hoher Dispersitit,?
wobei es unter rascher Abnahme des Dispersititsgrades zur Bil-
dung der schwer loslichen  Metallnydroxyd-Tannin- Adsorptions-
verbindung kommt, und es gelingt so, simtliches Metallion quantitativ-
zur Abscheidung zu bringen. Die RKinstellung dieses Adsorptions-
gleichgewichtes im -gewlinschten Sinne wird ddrch hohere Tem-
peratur und durch Elektrolytzusatz noch beschleunigt, was fiir die
analytische Verwertung des Vorgangs von Bedeutung ist.

Im Gegensatz zu Al,O, und zu den anderen Sesquioxyden, die in
schwach saurer Losung (Ammonaeetat+Esmgsaule) durch Gallus-
gerbsilure einen schwerldslichen Adsorptionskomplex bilden, der
sich flir ihre quantitative Bestimmung eignet, muf die durch
Hydrolyse des Bel_] liumsalzes entstehende freie Sdure durch Alkali-
zusatz vollkommen neutralisiert werden und erst dann findet
Ausflockung des dispersen Be(OH), durch Zugabe ven Tannin statt.

Ist dagegen gleichzeitig Acetation vorhanden, so bildet das
Bé-lon mit ihm eine echte Ldsung, die dann auch durch den
Zusatz von Gerbsdure nicht verdndert wird.

Die eben besprochene Reaktion-des Berylliums mit der Gerb-
sdure kann zur Bestimmung auch geringster Beryllium-
mengen herangezogen werden, vorausgesetzt, dafl in der Losung
nur keine anderen, sondern Alkaliionen gleichzeitig vorhanden sind.

., Arbeitsvorschrift:

Die schwach saure Berylliumsalzlosung, die hochstens noch Alkalion ent-
halten darf, wird mit Wasser auf 300 bis 400 e¢m?® verdinnt, mit 20 bis 30 g~
Ammonnitrat versetzt und zum Sieden erhitzt. Nun erfolgt der Zusatz einer 10pro-
zentigen Gerbsdurelésung im ungefihr zehnfachen Uberschuff (auf BeO bezogen)
und es wird zur siedenden [iiissigkeit tropfenweise unter Rithren so viel Ammoniak.
zugefligt, bis nichts mehr ausfillt. Der sehr volumindse Niederschiag wird durch
ein grofies Papierfilter filtriert und mit heifflem Wasser vollstindig gewaschen. Waren
Alkalisalze zugegen, so 16st man den Niederschlag am Filter in wenig Salz- oder
Schwefelsdure, spiilt mit heiflem Wasser nach, machf ammoniakalisch und verfahst
weiter wie oben. Nach dem Trocknen bei 110 bis 130° wird der Niederschlag
samt dem Filter in einem groBeren Platin- oder Quarztiegel gebracht, mit einigen
Tropten HNO; zwecks Oxydation der organischen Substanz abgeraucht, zuletzt stark:
gegliiht und als BeO gewogen.

Angewendet BeO: Gefunden BeO:
0-0545 : 0°0548
0-1090 0-1092
00545 - 0-0545
0:0109 ) 00109
0-0218 0-0219

1 Tanain besitzt in wisseriger L8sung nur eine duferst geringe elekirische
Leitfahigkeit, so dafi die Hauptmenge desselben als Pseudoldsung vorhanden
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11I. Die Bestimmung als Berylliumpyrophosphat.

Die ersten Versuche, das Beryllium als Be,PyOp zu bestimmen, stammen
von C. RoBlerl her, der die Fillung aus ammoniakalischer Losung durch
(NH,),HPO, vornahm, den Niederschiag in HCI 16ste und nun in die warme Ldsung
neuerdings Ammoniak eintrépfelte, um das BeNH,PO,.x HyO in krystallinischer Form
zia erhalten. Da er trotz verschiedener Abiénderungen hiebei schwankende, meist
zu hohe Werte fiir Be nach der Uberfiihrung in Be,P,O; erhielt, so empfah! er
diese Reaktion schlieflich nur fiir die qualitative Analyse. Etwas spater bestitigten
B. Bieyer und B. Miiller2 bei Uberpriifung obiger Methode die Erfalirungen von
R6Bler, da keiner der von ihnen analysierfen Niederschidge die erwartete Zu-
sammensetzung hatte. Eingehender beschiftigte sich Martha Austin3 -mit dieser
Frage. Der durch (NH);PO, und NHj erhaltene Niederschlag wurde in HCl geldst,
in der Hitze durch NH; wieder ausgeféllt und so lange gekocht, bis er aus der flockigen
in die krystallinische Form iibergegangen war. Ohne auf weitere Einzelheiten einzu-
gehen, sei bemerkt, dafi auch sie trotz mannigfacher Abdnderungen zu hohe Werte
fiir Beryllium fand. Travers und Perront sehen die besten Fillungsbedingungen
fiir das BeNH,PO, dann, wenn man sc vorgeht, wie bei der gleichartigen Zink-
hestimmung. Sie giefien daber die BeSOy-Losung in eine verdiinnte heifie LOsung
von (NH),HPO,, der erst spiter NHy zugesetzt wird. So erhalten sie einen.schwer
rbaren schleimigen Niederschlag wechselnder Zusammensetzung, der auch nach
lingerem Kochen mit der Fallungsfliissigkeit nicht krystallinisch wird, Wenn man
mit NH,NOg-Losung wischt, ist nach ibnen die Fallung wohl quantitativ, jedoch
wurde das Verfahren wegen der schlechten Filtrierbarkeit des Niederschlages nicht
fiir die guantitative Bestimmung des Beryvlliums weiter ausgearbeitet.

Trotz dieser verschiedenen Miflerfolge schien es uns im Hin-
blick auf die Vorteile einer Wigungsform von so hohem Molekular-
gewicht doch verlockend, die Féllung als BeNH,PO,.x H,0 und die
‘Wiigung als Be,P,0, nochmals zu versuchen.

Vor. allem mufiten solche Fallungsbedingungen gefunden
werden, bei denen sich krystallinisches BeNH,PO,.xH,0 bildet,
denn nur dann ist die Gewdhr vorhanden, da man zu einem formel-
reinen Be,P,0, gelangt.

Bei der Ausarbeitung dieser Methode liefien wir uns zum Teil
von den neueren Beobachtungen leiten, die zur einwandfreien Be-
stimmung des Magnesiums als MgNH,PO,.x H,O fiithrten, wenn
wir uns auch bewufit waren, dafi eine direkte Ubertragung dieser
Vorschriften wegen der viel schwicher basischen Natur des Beryl-
lilums vielleicht nicht statthaft ist. Nach den letzten Verdffent- -
lichungen von Schmitz,® der sich sehr eingehend mit der Féllung
des Magnesiums befafit hat, wissen wir, daff das MgNH,PO, vor
allem in neutraler oder in schwach sauerer, keinesfalls aber
in alkalischer Losung fillt; erstere Bedingung herzustellen ist
schwierig, dagegen ist die geforderte geringe [H<] durch das Vor-

ist; durch Zusatz von starken Elektrolyten (HCI, HNO;) findet Ausflockung des
Kolloides statt.

1 C. RoBler, Zeitschr. f. anal. Ch., 77 (1878), 148.

B. Bleyer u. B. Miiller, Zeitschr. f. anorg. Ch., 79 (1913), 269.

M. Austen, Zeitschr. f. anorg. Ch., 22 (1900), 207.

+ Travers u. Perron, Ann. chim., 70 (1924), I, 298.

5 B. Schmitz, Zeitschr. f. anal. Ch., 45 (1906), 512; 65 (1924/25), 46.
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handensein der Salze organischer Sduren leichter zu erreichen,
in denen das krystallinische MgNH,PO, praktisch unléslich ist.
Aus diesem Grunde wirkt ein Zusatz von Natrium- oder Ammon-
acetat zur mineralsauren Losung glinstig, weil sich dann die
schwach dissoziierte Essigsdure bildet, die Lidsung also sauer
bleibt bis zur beendeten Fdllung. Diese Auffassung deckt sich
auch mit Erfahrungen, die wir! bei der Fiilung des Magnesiums
in Gegenwart von Sulfosalizylsdure gemacht hatten, um seine
Trennung von Aluminium zu bewirken: Wir erhielten dann stets
schién krystallinisches MgNH,PO,, das beim Glihen rein weifles
Mg, P,O, lieferte. Aus &hnlichen Griinden haben vor kurzem auch
andere Verfasser? die Fillung aus citrat- oder tartrathaltiger
Ldsung vorgeschlagen. Man kann allgemein sagen, dafi diese Salze
in gewissem Sinne als Regulatoren fiir die Abscheidung des
krystallinischen MgNH,PO, wirken, denn es findet diese besonders
bei Gegenwart von Sulfosalizylsdure langsamer statt, was auch mit
dem Stufengesetz, nach dem die stabile Form mit geringer Ge-
schwindigkeit aus der Primérform entsteht, vollkommen Uberein-
stimmt. _ '

Ubertrdgt man diese Uberlegungen auf das Beryllium, so er-
gibt sich folgendes: Es mufl verhindert werden, dafl bei der
Fallung basische Phosphate entstehen, d. h. die Lésung
"mufl bis zur beendeten Abscheidung von BeNH,PO,.x H,0
sauer bleiben. Da nun B&-lon mit Ammonacetat in essigsaurer
Losung keine Fallung ergibt, so diirfte sich dieses Salz fiir den
gedachten Zweck eignen.

Es wurden nun unter den verschiedensten Versuchsbedin-
gungen Analysen ausgefiihrt, wobei sowohl Ammonacetat, wie
Natriumacetat in wechselnden Mengen zugesetzt wurden, ebenso
die Menge des Fallungsmittels variiert wurde. Auf diese Versuche
und ihre Ergebnisse soll hier, um nicht weitschweifig zu werden,
nicht ndher eingegangen werden,® und es sollen gleich die besten
Fallungsbedingungen bekanntgegcben werden, die zu rxcntmen
Analysenwerten fithren.

Arpeitsvorschrift:

Die schwach saure Berylliumsalzldsung (Sulfat, Nitrat) wird im Erlenmayer-
Kolben mit § g (NH,),HPO,, 20 ¢ NH,NO; und mit 30 cmm?® einer kall gesittigten
Losung von Ammonacetat versetzi. Man erhitzt zum Sieden und lost den Nieder-
schlag in der hiezu notigen Menge HNO, (1:2) (mit der Pipette zugebenl!), wobei
der mit Gummiwischer versehene Glasstab im Kolben bleibt, um Siedeverziige zu
vermeiden. Dann werden aus einer Biirefte 5 bis 6 Tropfen von 2-5prozentigem NH;
je Minute zugegeben, wodurch die langsame Bildung von feinkrystallinischem
BeNH,PO, erfolgt. Erst dann, bis durch die zufropfende wisserige NH;-Fliissighkeit
keine Trilbung mehr entsteht, fligt man so viel Ammoniak rascher zu, bis die
Losung deutlich danach riecht. Nach dem Abkiihlen verdiinnt man mit etwas

1 L. Moser u. A. Brukl, Ber.,, 58 (1925), 383.
2 F. L. Hahn, K. Vieweg u. H. Meyer, Ber., 60 (1927), 971.
3 Sie sind in der Dissertation von J. Singer enthalten.
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kaltem H,O und setzt noch so viel starkes Ammoniak zu, bis Phenolphtalein rosen-
rot gefdarbt wird. Nach dem vollstdndigem Absitzen des Niederschlages?® filtriert man
durch Asbest (auch durch Porzellansintermasse) und wischt mit 5prozentiger heifler
NH,NO;-Losung PO, jonfrei aus. Man glitht im elektrischen Ofen bis zur Ge-
wichtskonstanz und wiigt als reinweifies Be,Py0,.

Angewendet: BeO: Gefunden: BeyPy04: BeO:
-0-1090 0-4168 0-1088
0-1090 04166 0-1088
0-0545 02093 0-0546
00545 0°2092 0°0646
00436 01674 00437
0-0436 01670 00436
0-0218 00837 0-0218
0-0218 0-0826 0-0216

Berechnung des »Faktors« fiir Be,P,O. (nach Kiister-
Thiel):

Gesucht: Gefunden: Faktor: log.:
Be Be,P,0; 0-0047 97609
BeO Bey,Py Oy . 0°2610 41672

Zu bemerken wére noch, dafi die Fallung als BeNH, PO, auch
bei Gegenwart von Sulfosalizylsiure CgH,.OH.SO,H.COOH
moglich ist, wenn ihre Menge nicht Uber das Zehnfache vom Ge-
wicht des BeO hinausgeht, dagegen ist die Fillung bei Gegenwart
von Weinsdure nicht quantitativ.

Uberblickt man die gravimetrischen Methoden zur Bestimmung
des Berylliums, so 148t sich sagen, dafl die Fédllung mit Ammoniak
wegen der kolloidalen Form und der Loslichkeit von Be(OH),
nicht geeignet ist, dagegen liefert die Hydrolyse des Bé-lons
mit Ammonnitrit dichtes Be(OH),, das durch Glithen in BeO Uber-
gefiihrt wird. Ebenso geeignet ist die Bestimmung dieses Metalles
als Be,P,0,. Wihrend die beiden erstgenannten Methoden sowohl
zur Bestimmung kleiner wie gréflerer Bé-Mengen passsnd sind,
eignet sich die dritte neue Methode, nach der das Bé-lon als
Gerbsdureadsorptionskomplex zur Abscheidung gelangt, ganz
besonders zur Bestimmung selbst kleinster Beryllilummengen.

HI. Die Trennung des Beryliums von Metallen, die durch Gerb-
sdure in sauerer Ldsung gefilit werden. ’

Schon in der IX. Mitteilung? wurde eine derartige Trennung
durchgefiihrt, es ist jene des Berylliums vom Aluminium, wobei
das Bé-lon bei Gegenwart von Ammonacetat und Tannin eine

1 Bei Vorhandensein von sehr geringen Be-Mengen 148t man am besten iiber
Nacht stehen.

2 A, a. O.
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16sliche Komplexverbindung bildet, wéhrend Aluminium als
“Tanninadsorptionsverbindung abgeschieden wird. Es wird nun an
Hand verschiedener Beispiele gezeigt werden, daf die Fiallung mit
Gerbsiure einer Verallgemeinerung Tahig ist, und daff sich da-
_-durch verschiedene brauchbare Trennungsmethoden ergeben,

Auch fiir diese Trennungen ist es vorteilhaft, wenn die ab-
zuscheidenden Metalle als kolloidale Metallhydrate oder als basische
Salze vorliegen, wodurch dann  nach Zugabe von Tannin die Bil-
dung der entsprechenden schwerldslichen Metallhydroxyd-
Adsorptionsverbindungen, also gegenseitige Ausfdllung der
-entgegengesetzt geladenen Kolloide, erfolgt; dabei spielen Dispersion
-des Kolloids, Temperatur, Anwesenheit von Elektrolyten und [H-]
fiir ‘die rasche Einstellung des Adsorptionsgleichgewichtes eine
maBgebende Rolle. So werden die Hydrate oder basischen Acetate
von Hisen, Aluminium, Chrom, Titan, Zirkon, Thor, Wolfram,
Vanadin und Molybdén von Gerbsdure in Gegenwart einer grdfieren
Menge eines Elekirolyten gefdllt; fiigt man jedoch eine starke
‘Sdure zu obigen Hydraten, so erhalten wir eine echte L&sung
{mit Ausnahme der WO,) und die Fallung bleibt aus. Wird in
der Losung eine kileine [H-], etwa durch Zugabe von Essigsiure
bei Gegenwart von Ammonacetat hergestellt, so zeigen obige
Metalle gegen Tannin bereits ein unterschiedliches Verhalten:
Eisen, Aluminium, Chrom, Thor und Vanadin werden dann hydro-
lysiert, wihrend im Falle des Titans wund Zirkons auch in
-schwach mineralsaurer Losung Féllung eintritt.

Der EinfluB des Dispersitidtsgrades der vorhandenen Metall-
verbindungen auf die Adsorption von Gerbsdure 146t sich- bereits
qualitativ gut erkennen. Vergleichen wir Eisen, Aluminium, Chrom
einerseits, mit Titan, Zirkon und Thorium anderseits, so kommt
man zu folgender Beobachtung: Versetzen wir die bekannte, hoch-
disperse Fe(lll)-, die farblose Al- oder die blaue Chrom(lll)-Acetat-
18sung mit einigen Tropfen Gerbsdure, so (indet unmefbar rasch
Gelbbildung statt und wir erhalten alle drei Metalle in Form ihrer
praktisch unidslichen Gerbsdure-Adsorptionsverbindungen. Hydroli-
siert man eine schwach saure Ti(IV)- oder Zr(IV)-Ldsung durch
Zusatz von wenig-Wasser, so findet partielle Abscheidung der ent-
sprechenden Hydrate statt und sie liegen demmnach in wenig
disperser Form vor. Einige nun hinzugebrachte Tropfen von
Gerbsiure vermehren nicht die Menge der festen Phase, das ge-
lingt erst durch den Zusatz grofSerer Mengen derselben. Diese
Niederschldge enthaiten denn auch wesentlich weniger Gerbsiure
‘adsorbiert, als jene der drei anderen Metalle. Die Hydrate der WO,,
V,0, und MoO, verhalten sich gegen Gerbsdure ebenfalls ver-
schieden; da das Hydrat der ersteren auch in Gegenwart einer
groferen [H-] unldslich ist, der kolloidale Niederschiag aber grofiere
Dispersion - zeigt, so findet vollstdndige Abscheidung nur nach
langerem Kochen und bei ZusatZ eines starken Elektrolyten statt.
‘Die Hydrate der V,0, sind in starken Sduren 10slich, daher
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findet Fillung nur in essigsaurer Lisung bei Anwesenheit von
Ammonactat (oder in neutraler Losung) statt. Intoige grofler
Dispersion der V,0, wird die Gallusgerbsdure in hohem Mafle vom
Niederschlag adsorbiert. Da die MoO, mit Sduren echte Losungen
biidet, ist die Bildung der Adsorptionsverbindung nur in neutaler
Losung moglich.

Berylliurn von Eisen.

G. Wyrouboftl gibt an, dafl Berviliumkaliumosxaiat im Gegensatz zu den
entsprechenden Doppeloxalaten des Eisens, Aluminiums und Chroms in Wasser nur
wenig 18slich sei und beégriindet darauf eine Trennung. Schon durch ecinen ein-
fachen qualitativen Versuch kann man sich iiberzeugen, daf das Iiltrat stets Beryl-
lium enthédlt und der Niederschlag nie eisentrei ist. Wunder und Wenger?2 wenden
umgekehrte Fillung mit NaOH an, wodurch man Fe (OH)y als Niederschlag und im
Filtrat Be(ONa), erbillt. Persons und Barnces3 schlagen hiefiic” 10prozentige
Nay,CO4-Lsung “vor. Daff diese. Methoden keine ~brauchbaren Ergebnisse licfern
konnen, weil man bereits aus den nach dhnlichen Grundsitzen aufgebauten Tren-
nungen des Fisens von Aluminium, denn es adsorbiert der Niederschlag von Fe (OH),
betriichtliche Mengen von Aluminium, anderseits ist er in der tiberschiissigen Lauge
nicht vollkommen unléslich. Dagegen ist die Fiillung des FEisen(IIDions mit
o-Nitroso-3-Naphthol brauchhar, wobei Bé-Ton in Losung bleibt.

Die nun mit Gerbsdure durchgeflihrten Versuche zur Tren-
nung des Eisens vom Beryllium ergaben, daff sowohl das
kolloidale Eisen(IIDhydroxyd, wie auch das basische Eisen(IIl)-
acetat bei Zusatz eines Elektrolyten und bei hoherer Temperatur
selbst bei Vorhandensein von geringsten Mengen Eisen als blau-
violette Adsorptionsverbindungen quantitativ fallen. Flir eine
Trennung vom Berviliunmr ist jedoch nur das basische Eisen(IID)-
acetat geeignet, da die Hydroxyde beider Metalle von Gerbsiure
ausgeflockt werden. Dagegen bildet das Beryllium, wie schon an-
1aBlich der Beryllium-Aluminjumtrennung gesagt wurde, mit Ammon-
acetat ein 10sliches Komplexion, das durch Gerbsidure nicht
verdndert wird. Es wurde durch verschiedene Versuche festgestellt,
dafi ein Gehalt der LOsung an etwa 2%/, freier Essigsdure genfigt,
um die Adsorption (hier das Mitreifien) von Bé-Ion durch den Eisen-
Gerbsdure-Niederschlag weitgehend zu verhindern; bei Ausfiihrung
der doppelten Féllung erzielt man dann eine quantitative
Scheidung der beiden Metalle.

Arbeitsvorschrift:

Die neutralisierte Losung beider Metalle (Eisen muB als Eisen(IIl)ion vor-
liegen) wird mit 30 bis 40 & Ammonacetat und 20 bis 25 g NH,NO; versetzt, auf
400 bis 500 ¢m? verdiinnt, und e¢s werden auf je 100 cm’ Losung 15 cm® Essig-
sdure (800)y) zugefligt. In die siedende Losung wird unter Rilbren cine' 10 prozentige

1,G. Wyrouboff, Zejtschr. f. anal. Ch., 46 (1907), 446.
M. Wunder u. P. Wenger, Ebenda, 57 (1914), 470.
3 Ch. Persons u. J. K. Barnes, Ebenda, 46 (1907), 292.

)
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Gerbsdureltsung bis zur vollstindigen Fallung: eingetragen. Da die Gerbsdure
immer einen geringen Anteil des Eisen(illjions zum Eisen(IlYion reduziert, so ist es
zweckmifig, vor der Fillung der Losung einige Tropfen von 3prozentigem Hy0,
zuzusetzen. Das  Filirat ‘soll von' der oxydierten Gérbsidure gelbbraun gefdrbt
sein, jedenfalls keinen violetten 'Stich zeigen. Der auf dem Fxltel befindliche. N1eder<
schlag wird in einigen Kubikzentimetern verdiinnter  heifier H,80, geldst; das Filter
mit heifiem Wasser sdurefrel ausgewaschen, die Losung mit Ammoniak nahezu
neufralisiert, wodurch schon wieder etwas vom Niederschlag ausfillt, und die Fillung
nach Zusatz von Ammonacetat, Ammonnitrat und Essigsdure wie oben wiederholt.
Nach dem Absitzen des nun berylliumfreien Eisen(ll)-Gerbsdurekomplexes wird
dieser filtriert und bis zum Aufhéren der SO,'-(Cl')-Reaktion mit ammonnitrathaltigem,
heiflem Wasser gewaschen (Priifung auf SO,"-Ion mit einer mit HCl angesauerten
BaCl,-Lésung, da Gerbsdure in neutraler Losung mit Ba-Ton ebenfalls eine
schwetldstiche Adsorptionsverbindung liefert). Nach dem Trocknen wird der Nieder-
schlag . vorsichtig in -einem gerdumigen Porzellantiegel verascht, dann mit einigen
Tropfen HNOj . abgeraucht und schlieflich mit der vollen Flamme eines Teclu-
brenners bis zur Gewichiskonstanz gegliihi, wobei man schin rostbraunes Eisen(IIl)-
oxyd erhilt, das gewogen wird.

Das’ im Filtrate befindliche Beryllium wird durch Zusatz eines Uberschusses
von Ammoniak;, wie bereits oben unter II ausgefiihrt wurde, béstimmt und als’ Be®
zur Wagung gebracht.

Man kann auch die Gerbsiure im Filtrate durch Zusatz vom starkem H,04.
oder durch Eindampfen mit HNOj; oder Konigswasser oxydieren und dann das
Beryllium wie oben unter III ausgefiihtt wurde, als Be,P,O; bestimmon.

Angewendet Fe,04: BeO: Gefunden Fe,Oj: BeO:
0-0876 0+1090 0-0879 0°1088
0-0438 0:0218 0°0439 0-0216
0-0175 0-0545 0-0172 0-0547
0-0087 0-1090 0-0080. 0-1090

Beryllium von Chromi.

Wir fanden im Schrifitum nur eine einzige Angabe, die sich auf die
Trennung der beiden Metalle bezieht, diese riihrt von Wunder und Wenger!
j1er. Sie beluht im Wesen darauf, daB man das Cr(IlI}Jon in CrOf-lon iiberfiilirt
und das Bé-lon mit Ammoniak féllt; im Filtrate wird dann das CnO” {on nach
irgendeiner der bekannten Methoden bps’nmmt

Das Verhalten der blangriinen Lodsung von basischem
Chrom(ﬂ'l)acetat ist jenem des KEisen(Ill)ions analog, da ersteres
jedoch -ein noch mehr disperses Kolloid bildet, so adsorbiert es
meht Gerbsdure als das Elsen(HI)mn Auch h1er wird wegen des
erstmaligen Mitreiflens geringer Mengen von Beryllium die Fdllung
wiederholt. Die Féllung wird in Gegenwart von etwa 29/, freier
Essigsiure vorgenommen und es gilt dieselbe Arbeitsvorschrift,
wie sie berelts beim Eisen ausfilhrlich gebracht wurde.

Angewendet Cr,0g: BeO: Gefunden Cr,05: BeO:
0-1416 - 0-1090 0-1419 0-1089
0-0141 01090 0-0143 0‘1091
00708 0-0218 0-0711 0-0216
0-0233 00545 0-0282 0:0546

1 Wunder und Wenger, 'a. a. O.
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Beryllium von Titan.

Versetzt man die essigsaure, wenig disperse Losung  von
Ti(OH), mit Gerbsdure, so wird sdmtliches Titan als feuerrote,
gut filtrierbare Titan- Gerbsaure -Adsorptionsverbindung gefallt, die
im Gegensatz zu den entsprechenden Eisen(IIl)- und Chrom(lIl)-
verbindungen auch in starker Essigsdure unldslich ist. Deshalb
bedarf es hier nur einer einmaligen Fillung.des Titans mit Gerb-
sdure, um es vom Beryllium quantitativ zu scheiden:

Arbeitsvorschrift:

Man versetzt die saure Ti(IV)-Losung mit Ammoniak in der Kilte bis zur
beginnenden Triibung, fligt ungefihr 10 ¢ Ammonacetat, 20 g Ammonnitrat und
20 bis 25 cm?® Essigsiure (80prozentig) zu. Nach dem Erhitzen zum Sieden wird
unter Rilhren die 10prozentige Losung der Gerbsiure im ungefihr zehnfachen Uber-
schufi (auf TiO, bezogen) - zugefilgt, wobei der - feuerrote Niederschiag von Titan-
Gerbsdure entsteht. Nach kurzem Aufkochen ist die Féliung beendigt und wird der
abgesetzte Niederschlag filtriert und mit 10 prozentiger Essigstiure, der etwas NHNO,
zugesetzt wurde, sorgfiltig gewaschen. Nach dem Trocknen wird er gegliitht, mit
einigen Tropfen HNOj; abgeraucht, abermals gegliiht und als TiO, gewogen.

Das Beryllium im Filtrate wird nach dem Versetzen der Losung mit iiber-
schiissigem Ammoniak als Berylliumhydroxyd-Gerbsdure (siehe II, 3) nieder-
geschlagen und als BeO gewogen.

Angeweﬁdet TiO,: BeO: Gefunden TiOy: BeO:
0-1268 0-1090 0-1266 0-1092
01268 0-0109 0.1269 - 0°0110
0-0127 0-1090 0-0127 0-1092
0-0507 0-0218 0-0505 0-0217

Berryllium von Zirkon.

Das Zirkon verhilt sich genau so gegen Gerbsdure wie das
Titan, nur ist die entstehende Adsorptionsverbindung hier rein
weiB, sie ist auch in Essigsdure, ja sogar in HCI (1:20) voll-
kommen unldéslich. Ist die Hydrolyse der Zirkonsalzlosung noch
nicht so ‘weit fortgeschritten, daf eine Triibung von Zr(OH), schon
vorhanden’ ist, so bildet sich die Adsorptionsverbindung .mit Gerb-
sdure erst nach und nach beim Kochen der Lisung, genau so,
wie sich -auch das T1tan verhilt.

Die Trennung vom Berylhum ist bei einmaliger. Fillung
vollkommen und es gilt die beim Titan gegebene Arbeitsvorschrift.

Angewendet ZrO,: BeO: Gefunden Zr O,: BeO:
00946 01090 00945 0-1092
00478 0-0218 0-0473 0-0219
0+0189 0-0545 0-0187 0-0546

©+0946 00109 0°0948 0-0106
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Beryllium von Thorium.

Nach F. Bourion! werden Beryllium und Thorium vom Cer durch Ver-
ﬂﬁchtigung in einem Strom von Schwefelchloriit-Chlor getrennt. Der Vorlageninhalt
wird -in eine Losung von NaOH gegossen, wobel schwerlgsliches TH (OH), falt,
wihrend Be(ONa), in Losung geht.

Das kolloidale Th(OI—I)4 gibt mit Gerbsdure einen feinﬂockigen
weiflen Niederschlag, der in Gegenwart von Ammonacetat in 2-
bis 2-5prozentiger Essigsiure unléslich ist.

Es muf} doppelteéFallung angewendet werden, im iibrigen
wird genau so vorgegangen wie bei der Trennung des Berylliums
vom Kisen.

Angewendet ThO,: BeO: Gefunden ThO,: BeO:
01422 0-1090 01425 0-1088
0‘1422 0:0109 0-1421 0-0110
00355 0-1090 0-0353 0-1088
0-0711 0-0218 0-0713 0-0217

Beryllium von Wolfram.

Versetzt man die angesiuerte Losung eines Alkaliwolframates
mit einem starken Elel\trolyten und mit Gerbsdure und kocht auf,
so scheidet sich ein tiefbrauner, flockiger Niederschlag von WO,-
Gerbsdure ab, der nach lingerem Kochen dicht und leicht filtrierbar
wird. Geringere Mengen von WO, bleiben manchmal noch in der
Losung und fallen erst nach mehrstindigem Stehen des Filirates
auf dem Wasserbad aus.

Arbeitsvorschrift:.

Die neutrale oder alkalisclie Losung dés Alkaliwolframates und BeryHium-
salzes (Beryllates) wird mit Wasser auf 300 bis 500 ¢m? verdiinnt, mit 30 bis 50 g
Ammonnitrat und mit 10 em3 HySO, (1:2) versetzt; man erhifzt zum Sieden und
setzt 10prozentige Gerbsiurelésung im angenahert zehnfachen Uberschusf. (auf WOy4
gerechnet) zu. Nachdem man 5 Minuten im Kochen crhalten hat, fiigt man noclt
10 ¢ Ammonnitrat zu und kocht noch weitere 5 Minuten, wodu:ch sich die braune
Adsorptionsverbindung von Wolfram-Gerbséure dicht abscheidet. Nach der Filtration
wird der Niederschlag mit H,SO, (1:10), der etwas Ammonnitrat zugesetzt wurde,
gewaschen. Das Beryllium enthaltende Filtrat wird im Wasserbad mehrere Stunden
:tehen gelassen; bei Vorhandensein von groSeren Mengen von W fillt zoweilen
noch etwas Wolfram-Gerbssure aus, die dmch ein Kkleines” Filter fiir sich filtriert
und gewaschen wird. Die vereinigten und getrockneten Niederschlige werden. im
szellantlecel gegliiht, einmal mit HN03 abgeraucht und nach nochmaligem Glithen
als WO gewogen.

Die Bestimmung des Berylliums im Filtrate erfolgt wieder nach II, 3.

Angewendet WOj;: BeO: . Gefunden WOy: " BeO:
0-1205 0:1090 :0+1202 0-1092
0°1205 0-0109 0-1202 0:0113
0-0241 0-1090 0-0240 01092

1 F. Bourion, Aan. Chim. Phys., & (1920), 547.
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Beryllium von Vanadin.

Gerbsdure féllt bei Gegenwart von Issigsdure aus den
Losungen von Alkalivanadaten einen tiefblauen, volumindsen Nieder-
schlag von Vanadin-Gerbsédure, wobei durch die Gerbsdure partielle
Reduktion von V,05 zu V,0, eintritt. Dieser Niederschlag ist in
Essigsdure praktisch unloslich, 16slich dagegen in Mineralsduren.
Das Filtrat hat wegen der grofien Férbekraft der Vanadingerbsdure
stets einen griinen Stich, es ist aber frei von Vanadin; jedenfalls
14t sich dieses durch die bekannten Mittel nicht nachweisen.

Arbeitsvorschrift:

Die neutrale Lésung des Alkalivanadates und des Berylliumsalzes wird mit
20 ¢ Ammonacetat und 30 g Ammonitrat versetzt, auf 400 bis 500 ¢m3 verdiinnt und
fiir je 100 cm? Losung 2°5 cm? Essigsdure (80prozentig) zugefiiglt. Die Fallung
des Vanadins erfolgt in der Siedehitze durch eine 10prozentige Gerbsiureldsung,
die in rund zehnfachem Uberschuf (auf V,0, gerechnet) angewandt wird. Nach be-
endeter Fallung wird noch einige Minuten gekocht, heiff filtriert, mit 10prozentiger
Ammonacetatldsung gewaschen und der Niederschlag nach dem Abrauchen mit HNOg
bis zum Schmelzen erhitzt und als V,05 gewogen.

Angewendet V,0;: BeO: Gefanden V,04: BeO:
0-0846 0-1090 0-0848 0-1093
0-0846 0-1090 0-0846 6-0110
0-0169 0-1090 0-0168 ‘0+1092
0-0423 00545 0-0425 —

Beryllium von Molybdan.

Diese Trennung 146t sich nicht mit Gerbsdure durchfiihren,
weil der sich primér bildende Niederschlag von Mo O,-Gerbsitire
wegen der leichten Loslichkeit von freier Mo O, in Essigsdure oder
Ammoniak wieder in Losung geht. Dagegen kann man das Beryl-
lium nach der oben angegebenen Nitritmethode (siehe II, 2) vom
Molybdin glatt scheiden. Da nach beendeter Féllung des Berylliums
manchmal etwas MoO, ausfillt, so fligt man vor der Filtration des
Be(OH), einige Tropfen NH, zu. Der Niederschlag wird mit sehr
verdinntem, wisserigem Ammoniak, dem man etwas Ammonnitrat
zugesetzt hat, gewaschen.

Das Molybddn wird nach einer der bekannten Methoden
bestimmt.

Angewendet Mo Og: BeO: Gefunden BeO:
01430 0-1090 0-1088
00715 00545 0-0543
0+1430 00109 0-0105

Wir behalten uns die weitere Verwertung der Gerbsidure-
reaktion flr analytische Zwecke vor.
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